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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 
© Verfahren zur Reinigung von CVD-Anlagen 

© Es wird ein Reinigungsverfahren fur CVD-Anlagen vor- ~~ 
geschlagen. Bei diesem Reinigungsverfahren werden er- 
dalkalimetall- und/oder metallhaltige ProzefSruckstande, 
die einen amorphen Film auf Reaktorinnenwanden bil- 
den, mit einem freie Diketone enthaltenden Trockenatz- 
medium bei stark vermindertem Druckund erhdhterTem- 
peratur entfernt. Da bei reagieren die freien Diketone mit 
den Erdalkalimetall- bzw. Metallen zu fluchtigen Komple- 
xen. 
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Beschreibung 

Die Erfindung liegt auf dem Gebiet der Halbleitertechno- 
logie und betrifft ein Verfahren zur Reinigung von CVD- 
Anlagen. 

In ProzeBreaktoren zur Abscheidung von Oxidkeramiken 
auf Halbleitersubstraten werden neben den zu prozessieren- 
den Substraten auch die Reaktorinnenwande mil Oxidkera- 
miken belegt. Infolge der Abscheidungsprozesse weisen die 
Reaktorinnenwande eine amorphe Schicht aus Metall- bzw. 
Erdalkaiimetalloxiden, Hydroxiden, Carbonaten und orga- 
nischen Precursor-Rue kstanden auf. Derartige Ablagerun- 
gen miissen in regelmaBigen Abstanden zur Verhinderung 
von Substratverunreinigungen beseitigt werden. 

Eine Mdglichkeit zur Reinigung von Prozefianlagen sind 
naBchemische bzw. mechanische Reinigungsverfahren. 
Hierzu muB jedoch der Reaktorraum zum Reinraum hin ge- 
offnet werden, wodurch dieser verunreinigt werden kann. 
AuBerdem werden diese Reinigungsverfahren in der Regel 
manuell unter groBem Zeitaufwand durchgefuhrt. 

Eine zweite Mdglichkeit besteht in der Verwendung von 
Rucksputtermethoden, beispielsweise Argonsputtern. Bei 
diesem Verfahren werden infolge von Abschattungen jedoch 
nicht alle Bereiche der Reaktorinnenwande gereinigt. Au- 
Berdem fuhrt das Riicksputtern zu einem Angriff der ubli- 
cherweise aus Edelstahl bestehenden Reaktorinnenwande. 

Es ist daher Aufgabe der Erfindung, ein Reinigungsver- 
fahren zu benennen, das eine einfache Reinigung von CVD- 
Anlagen ermoglicht. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB gelost durch ein 
Verfahren zur Reinigung von CVD-Anlagen, die fur eine 
Abscheidung von Oxidkeramiken verwendet werden und 
deren einem ProzeBraum zugewandte Oberflachen mit er- 
dalkalimetall- und/oder metallhaltigen ProzeBruckstanden 
belegt sind, bei dem 

- zur Reinigung ein freie Diketone enthaltendes Atz- 
medium verwendet wird, das mit den ProzeBriickstan- 
den in Kontakt tritt, und 

- die Diketone mit den ProzeBruckstanden unter Bil- 
dung von Erdalkalimetall- bzw. Metallkomplexen rea- 
gieren. 

Die metallhaltigen und insbesondere die erdalkalimetall- 
haltigen ProzeBriickstande werden durch die in ausreichen- 
der Konzentration vorliegenden und in der Regel ungebun- 
denen Diketone angegriffen und bilden mit diesen fliichtige 
Erdalkalimetall- bzw. Metallkomplexe. Zur Untersttitzung 
dieser Reaktionen wird das gasformige Atzmedium bei- 
spielsweise bei erhohter Temperatur und stark verminder- 
tem Druck in den Reaktorraum eingeleitet. Die zugefuhrte 
Menge und die Zufuhrrate der Diketone richtet sich dabei 
nach der GroBe des Reaktorraumes sowie der Menge der ab- 
zutragenden ProzeBriickstande, Vorzugsweise erfolgt das 
Einleiten des Atzmediums in den Reaktorraum iiber die in 
den CVD-Anlagen bereits enthaltenen Zufuhrungssysteme. 
Diese umfassen beispielsweise Rohrleitungen zur Medien- 
zufuhr sowie Einrichtungen zum Dispergieren beziehungs- 
weise Verdampfen von Fliissigkeiten. Vorzugsweise werden 
die Diketone bei einer erhohten Temperatur zugefuhrt, so 
daB diese gasformig vorliegen. Auch bei Zufuhr in fliissiger 
Form liegen die Diketone dadurch bereits beim Kontakt mit 
den ProzeBruckstanden gasformig vor. Bevorzugt tritt das 
Atzmedium bei gegeniiber Standardnormalbedingungen 
stark vermindertern Druck und erhohter Temperatur mit den 
ProzeBruckstanden in Kontakt. Unter diesen Bedingungen 
sind die bei der erhohten Temperatur aus den freien Diketo- 
nen und den Erdalkalimetallen bzw. Metallen gebildeten 
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Komplexe ebenfalls gasformig und konnen rasch von den 
Reaktorinnenwanden sublimieren und dadurch leicht aus 
dem Reaktorinnenraum entfernt werden. Durch die gewahl- 
ten Bedingungen (Druck, Temperatur) wird die Flu'chtigkeit 
5 der gebildeten Komplexe gefordert. Standardnormalbedin- 
gungen entsprechen einem Druck von etwa 10 5 Pa und einer 
Temperatur von etwa 20°C. 

Das erfindungsgemaBe Reinigungsverfahren eignet sich 
vorteilhaft zur in-situ Reinigung von CVD-Anlagen, wo- 

io durch einerseits eine zQgige Reinigung und andererseits eine 
verringerte Umweltbelastung erzielt wird. Weiterhin stellt 
sich bei Verwendung der in den CVD-Anlagen enthaltenen 
Zufuhrungssysteme beziiglich des Atzmediums die gleiche 
raumliche Konzentrationsverteilung im ProzeBraum ein, 

15 wie sie auch wahrend der Abscheidung von den abzuschei- 
denden Substanzen eingenommen wird. Sind einige Berei- 
che im ProzeBraum aufgrund ungleichmaBiger Verteilung 
der abzuscheidenden Substanzen starker mit Ablagerungen 
belastet, so ist in diesen Bereichen auch die Konzentration 

20 des Atzmittels erhoht. Dies fuhrt vorteilhaft zu einer hohe- 
ren Atzrate in Bereichen mit starkeren Ablagerungen. Im 
Gegensatz dazu lassen sich starke Uberatzungen in weniger 
belasteten Bereichen weitestgehend ausschlieBen. 

Die zu reinigenden Reaktorinnenwande bestehen iibli- 

25 cherweise aus Edelstahl oder anderen inerten Metalloberfla- 
chen. Mit dem erflndungsgemaBen Reinigungsverfahren 
lassen sich vorteilhaft metal lhaltige bzw. erdalkalimetallhal- 
tige Oxide, Hydroxide, Carbonate und Precursorruckstande 
von Oxidkeramikabscheidungen beseitigen. 

30 Eine vorteilhafte Ausfuhrungsform der Erfindung ist da- 
durch gekennzeichnet, daB sterisch anspruchsvolle und/oder 
fluorhaltige Diketone verwendet werden, 

Als besonders vorteilhaft haben sich sterisch anspruchs- 
volle sowie fluorhaltige Diketone herausgestellt. Fluorhal- 

35 tige Diketone weisen beispielsweise wegen ihrer hohen 
Fluchtigkeit hohe Atzraten auf, wohingegen sterisch an- 
spruchsvolle Diketone infolge ihrer Molekulstruktur die ge- 
bundenen Metalle durch sterische Abschirmung an einer 
Komplexbildung mit anderen Liganden hindem. Insbeson- 

40 dere durch die sterisch anspruchsvollen Diketone wird eine 
mehrfache Komplexbildung, die zu einer Oligomerisation 
und damit zur Bildung schwer fluchtiger Komplexe fuhrt, 
verhindert. 

Eine weitere vorteilhafte Ausfuhrungsform der Erfindung 
45 ist dadurch gekennzeichnet, daB der stark verminderte 
Druck unterhalb von 2000 Pa, bevorzugt unterhalb von 200 
Pa liegt. 

Eine weitere vorteilhafte Ausfuhrungsform der Erfindung 
ist dadurch gekennzeichnet, daB die erhohte Temperatur 

50 zwischen 200°C und 300°C liegt, insbesondere zwischen 
230°C und 250°C liegt. 

Sehr gute Reinigungsresultate lassen sich bei einem 
Druck von etwa 200 Pa oder darunter erzielen. Zur weiteren 
Verbesserung der Reinigung wird bei einer Temperatur zwi- 

55 schen 230°C und 250°C gearbeitet. Diese Temperatur ist ei- 
nerseits zur Bildung fluchtiger Metallkomplexe ausrei- 
chend, andererseits werden hierbei die Kammerwande so- 
wie Dichtungsmittel zum Abdichten des Reaktorraums nur 
wenig belastet. Vorteilhaft ist weiterhin, daB die Reaktorin- 

60 nenwande selbst durch die Diketone nicht angegriffen wer- 
den, Auch kann bei dem erflndungsgemaBen Reinigungs- 
verfahren auf eine oxidierende Atmosphare, die eine zusatz- 
liche Belastung fur die Reaktorinnenwande darstellt, ver- 
zichtet werden. 

65 Bevorzugt werden der starke verminderte Druck und die 
erhohte Temperatur wahrend der gesamten Reinigung im 
wesentlichen konstant gehalten. Dadurch laBt sich eine 
gleichmaBige und kontinuierliche Reinigung erreichen. Bei 
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dem somit einstufigen Reinigungsverfahren wird das Atz- 
medium kontinuierlich dem CVD-Reaktor zugeftihrt und 
die gebildeten flUchtigen Komplexe kontinuierlich aus die- 
sem entfemt. 

Weiterhin wird auch ein zweistufiger ProzeBablauf bevor- 5 
zugt. Dabei ist das Verfahren dadurch gekennzeichnet, daB 
mindestens ein Reinigungszyklus vorgesehen ist, bei dem 

- das Atzmedium bei einem ersten Druck und einer er- 
sten Temperatur mit den ProzeBriickstanden in Kontakt io 
tritt; 

- das Atzmedium nachfolgend eine vorgegebene Zeit 
auf die ProzeBrUckstande einwirkt und dabei die freien 
Diketone mit den ProzeBriickstanden die Erdalkalime- 
tall- bzw. Metallkomplexe bilden, wobei diese bei der 15 
ersten Temperatur und dem ersten Druck im wesentli- 
chen noch auf der Oberflache verbleiben; und 

- anschlieBend die Erdalkalimetall- bzw. Metallkom- 
plexe bei gegeniiber Standardnormalbedingungen er- 
hohter Temperatur und stark vermindertem Druck von 20 
den Oberflachen entfemt werden. 

Hierbei erweist es sich von Vorteil, daB das Atzmedium 
auch bei einem hoheren Druck, beispielsweise Standardnor- 
maldruck, in den CVD-Reaktor eingeleitet wird. Dadurch 25 
liegen die freien Diketone gleichzeitig in hoherer Konzen- 
tration vor und konnen wahrend der vorgegebenen Zeit- 
dauer, die zwischen wenigen Minuten bis zu einigen Stun- 
den betragen kann, mit den ProzeBriickstanden reagieren. 
Die Zeitdauer sollte bevorzugt so gewahlt sein, daB weitest- 30 
gehend alle Diketone mit den ProzeBriickstanden reagieren. 
Durch diese MaBnahme wird die Reinigungsqualitat erhfiht 
und die Menge der benotigten Diketone vermindert. Nach 
Bildung der Metall- beziehungsweise Erdalkalimetalikom- 
plexe wird die Temperatur erhoht und der Druck vermindert, 35 
so daB die Komplexe von den Oberflachen sublimieren und 
beispielsweise durch Abpumpen aus dem CVD-Reaktor ent- 
femt werden konnen. 

Bevorzugt wird dieser Reinigungszyklus mehrmals, ins- 
besondere mindestens zweimal durchlaufen. Bedarfsweise 40 
ist es guns tig, die Einwirkzeit der Diketone auf eine Zeit- 
spanne zwischen 1 0 und 60 Minuten zu begrenzen. 

Eine weitere vorteilhafte AusfUhrungsform der Erfindung 
ist dadurch gekennzeichnet, daB Hexafluoroacetylaceton 
und/oder Tetramethylheptandion als Diketone verwendet 45 
wird. 

Sehr gute Reinigungsergebnisse werden mit Hexafluoroa- 
cetylaceton (Hhfac) F 3 C-C(0)-CH 2 -C(0)-CF 3 bzw. Tetra- 
methylheptandion (Hthd) (H 3 C) 3 C-C(0)-CH 2 -C(0)- 
C(CH 3 ) 3 erzielt. Diese Reagentien erweisen sich insbeson- 50 
dere zur Beseitigung von Barium- und Strontiumverbindun- 
gen von Vorteil. 

Eine weitere vorteilhafte AusfUhrungsform der Erfindung 
ist dadurch gekennzeichnet, daB die Konzentration der Di- 
ketone in dem Atzmedium so bemessen ist, daB eine Oligo- 55 
merisation der fliichtigen Erdalkalimetall- und Metallkom- 
plexe verhindert wird. 

Ein UberschuB an freien Diketonen verhindert wirkungs- 
voll eine Oligomerisation der gebildeten Metallkomplexe. 
Eine emeute Ablagerung der gebildeten Metallkomplexe 60 
wird somit vermieden. 

Eine weitere vorteilhafte AusfUhrungsform der Erfindung 
ist dadurch gekennzeichnet, daB das Atzmedium Ammoniak 
oder Amine zur Verhinderung der Oligomerisation der 
flUchtigen Erdalkalimetall- und Metallkomplexe enthalt. 65 

Wesentlich einfacher und kostengUnstiger laBt sich die 
Oligomerisation der fliichtigen Erdalkalimetall- und Metall- 
komplexe durch Zusatz von Ammoniak oder Aminen aus- 
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schlieBen. Atzmittel, die Diketone und Ammoniak oder 
Amine enthalten, eignen sich auch hervorragend zum Reini- 
gen anderer Substratoberflachen, z, B. von Halbleitermate- 
rialien aus Silizium oder Siliziumdioxid. Versuche zeigten 
weiterhin, daB bei Anwesenheit von Ammoniak bessere 
Reinigungsresultate erreicht werden. 

Eine weitere vorteilhafte AusfUhrungsform der Erfindung 
ist dadurch gekennzeichnet, daB das Atzmedium Polyether- 
zusatze zum Stabilisieren der gebildeten fliichtigen Erdalka- 
limetall- und Metallkomplexe, insbesondere Tetraglyme, 
CH 3 -0-(CH 2 -CH r O) 4 -CH 3 , enthalt. 

Insbesondere Tetraglyme stabilisiert die gebildeten Me- 
tallkomplexe bei der erhdhten Temperatur und wirkt damit 
ebenfalls einer Oligomerisation entgegen. 

Eine weitere vorteilhafte AusfUhrungsform der Erfindung 
ist dadurch gekennzeichnet, daB die flUchtigen Erdalkalime- 
tall- und Metall komplexe in einer Kuhlfalle gebunden wer- 
den. 

Die nach der Reinigung aus dem Reaktorinnenraum ent- 
fernten flUchtigen Erdalkalimetall- und Metall komplexe 
konnen vorteilhaft in einer Kuhlfalle angereichert werden. 
Dadurch werden sie einerseits aus der Abluft zur Verminde- 
rung einer Umweltbelastung entfemt und stehen anderer- 
seits fUr eine weitere Verwendung zur Verfiigung. Geeignete 
Kuhlfallen sind beispielsweise mit Wasser gekuhlte Ab- 
sc heideeinrichtungen . 

Eine weitere vorteilhafte AusfUhrungsform der Erfindung 
ist dadurch gekennzeichnet, daB die wahrend der Reinigung 
keine Komplexverbindung eingegangenen Diketone in einer 
methanolischen Lauge neutralisiert werden. 

Uberschussige Diketone, die keine Komplexverbindung 
bei der Reinigung eingegangen sind, lassen sich in einer me- 
thanolischen Lauge, vorzugsweise in einer Kaliumlauge, 
neutralisieren, Auch hier wird einer Umweltverunreinigung 
vorgebeugt sowie eine RUckgewinnung der Diketone er- 
mbglicht. 

Eine weitere vorteilhafte AusfUhrungsform der Erfindung 
ist dadurch gekennzeichnet, daB die flUchtigen Erdalkalime- 
tall- und Metall komplexe zur RUckgewinnung von Aus- 
gangsprodukten fUr die Oxidkeramikabscheidung verwen- 
det werden. 

Die nach der Reinigung in einer Kuhlfalle oder einem an- 
deren geeigneten Abscheidesystem gebundenen Erdalkali- 
metall- und Metallkomplexe lassen sich vorteilhaft zur 
RUckgewinnung von Ausgangsprodukten fur die Oxidkera- 
mikabscheidung verwenden. Dazu werden die Komplexe in 
geeigneter Weise voneinander getrennt, angereichert und 
gereinigt. Dabei entstehen die sog. Precursor-Verbindungen, 
wie beispielsweise Diketonkomplexe mit Barium und Stron- 
tium. Da die Reinigung der Reaktorinnenwande im wesent- 
lichen die RUckreaktion der Oxidkeramikabscheidung aus- 
nutzt, sind die gebildeten flUchtigen Erdalkalimetall- und 
Metallkomplexe somit bereits die Ausgangsprodukte fur die 
Oxidkeramikabscheidung, bzw. lassen sich leicht in diese 
Uberfuhren. 

Bevorzugt wird ein Trocken atzmedium verwendet, d. h. 
das Atzmedium liegt gasformig vor. 

Im folgenden wird die Erfindung anhand eines AusfUh- 
rungsbeispiels mit zwei in Fig. 1 und 2 schematisch darge- 
stellten Verfahrensablaufen erlautert. 

Bei einer MOCVD-Anlage (Metallorganic Chemical Va- 
por Deposition), die zur Abscheidung von Perowskitkerami- 
ken diem, hat sich nach mehreren ProzeBdurchlaufen eine 
amorphe Schicht aus Precursor-Rucks tanden, Metalloxiden, 
Hydroxiden und Carbonaten an den Reaktorinnenwande ge- 
bildet. Diese weder mechanisch noch chemisch stabile 
Schicht kann zu Verunreinigungen des zu prozessierenden 
Substrats fUhren und muB daher regelmaBig entfemt wer- 
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den. In den Ablagerungen sind bei spiels weise strontium-, 
wisraut -, tantal-, blei-, zircon- und titanhaltige Verbindun- 
gen enthalten. Im folgenden werden diese als Ablagerungen 
bezeichnet. 

5 

Beispiel 1 (Fig. 1) 

Zum Beseitigen derartiger Ablagerungen wird der Pro- 
zeBreaktorraum auf einem Druck unterhalb 200 Pa evakuiert 
und die Reaktorwande auf eine Temperatur zwischen 230°C 10 
und 250°C erwarmt (1). AnschlieBend wird iiber eine Di- 
spersionseinrichtung das Atzmittel, das hier als Trockenatz- 
mittel vorliegt, in den Reaktorraum geleitet (2). Dieses Atz- 
mittel enthalt Hexafluoroacetylaceton (Hhfac) oder Tetra- 
methylheptandion (Hthd). Die Diketone sind in einem nicht- 15 
polaren Kohlenwasserstoff in einer Konzentration von etwa 
0,5 Mol/l geldst. Weiterhin ist in dem Atzmedium Tetra- 
glyme enthalten. Wahlweise kann auch Ammoniak iiber 
eine separate Gasleitung in den Reaktorraum eingefuhrt 
werden, wobei dies gleichzeitig mit den gelosten Diketonen 20 
erfolgen sollte. Dieses bei 230°C gasformige Atzmedium 
tritt mit den Ablagerungen in Kontakt und bildet dabei me- 
tallhaltige Komplexverbindungen. Als Beispiel ist die Reak- 
tion von Bariumoxid mit Tetramethylheptandion dargestellt: 

25 

BaO + (2 + x)Hthd -> Ba(thd) 2 (Hthd) x + H 2 0 
Strontiumoxid reagiert mit Hexafluoroacetylaceton gemaB: 
SrO + (2 + x)Hhfac -> Sr(hfac) 2 (Hhfac) x + H 2 0. 30 

Analoge Reaktionen gelten fUr andere Verbindungen von 
Barium, Strontium, Wismut, Tantal, Blei, Zircon und Titan. 

Nach obiger Reaktion konnen die gebildeten Metallkom- 
plexe leicht von den Reaktorinnenwanden sublimieren und 35 
werden aus dem Reaktorinnenraum durch ein Abluftsystem 
abgesaugt(3). 

Bevorzugt erfolgt das Einleiten des Atzmediums und das 
Absaugen der Metallkomplexe kontinuierlich. In einer 
nachgeschalteten KUhifalle werden die Metail komplexe aus 40 
dem Atzmedium entfernt und in der Kuhlfalle angereichert. 
Von dort konnen sie zur Ruckgewinnung von Ausgangspro- 
dukten fur die Oxidkeramikabscheidung entnommen wer- 
den. Reine Diketone werden dagegen in einer methanoli- 
schen Kaliumlauge neutralisiert. 45 

Zur Verhinderung einer Oligomerisation der gebildeten 
Metallkomplexe und deren Ablagerung auf den Reaktorin- 
nenwanden ist dem Atzmedium Ammoniak oder Tetra- 
glyme beigesetzt. Die Verhinderung einer Oligomerisation 
erleichtert weiterhin die Ruckgewinnung von Ausgangspro- 50 
dukten aus den in der Kuhlfalle gesammelten Metallkom- 
plexen. 

Beispiel 2 (Fig. 2) 

55 

Zur Reinigung einer CVD-Anlage wird in dieser ein er- 
ster Druck und eine erste Temperatur eingestellt (5). Bevor- 
zugt wird bei Standardnormalbedingungen, das heiBt etwa 
bei 20°C und 10 5 Pa, das Atzmedium der CVD-Anlage zu- 
gefuhrt. Es erweist sich auch als giinstig, die erste Tempera- 60 
tur zu erhohen, urn den Reinigungseffekt zu unterstutzen. 
Beispi els weise kann die erste Temperatur auch bei 50°C bis 
100°C, beziehungsweise sogar bei 200°C liegen. Weiterhin 
empfiehlt es sich, den ersten Druck innerhalb der CVD-An- 
lage gegeniiber Standardnormalbedingungen leicht abzu- 65 
senken, um vor der eigendichen Reinigung durch ein teil- 
weises Evakuieren der CVD-Anlage schwebende Partikel 
zu entfemen. Gegebenenfalls sollte vor der Reinigung die 
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CVD-Anlage mit einem Spulgas vorgereinigt werden. 

Nach dem Einleiten des Atzmediums sollte sich eine ge- 
wisse Einwirkzeit anschheBen (6). Die dabei vorgegebene 
Zeit ist bevorzugt so bemessen, daB ein moglichst groBer 
Anteil der Diketone und der ProzeBrUckstande zu Metall- 
beziehungsweise Erdalkalimetallkomplexen umgesetzt wer- 
den kann. Beispielsweise nach 30 bis 60 Minuten wird die 
Temperatur der CVD-Anlage auf erhohte Temperatur einge- 
stellt (7). Bevorzugt erfolgt gleichzeitig das Entfernen der 
zuvor gebildeten und bei der erhohten Temperatur fluchti- 
gen Komplexe aus der CVD-Anlage. Dies geschieht durch 
Absaugen bei gleichzeitiger Emiedrigung des Drucks (8). 
Nach einem moglichst vollstandigen Entfernen der Kom- 
plexe kann der ReinigungsprozeB bei Bedarf beliebige Male 
wiederholt werden. Gegebenenfalls schlieBt sich nach dem 
Absaugen noch ein Spulschritt an. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Reinigung von CVD-Anlagen, die fur 
eine Abscheidung von Oxidkeramiken verwendet wer- 
den und deren einem ProzeBraum zugewandte Oberfla- 
chen mit erdalkalimetall- und/oder metallhaltigen Pro- 
zeBruckstanden belegt sind, bei dem 

- zur Reinigung ein freie Diketone enthaltendes 
Atzmedium verwendet wird, das mit den ProzeB- 
riickstanden in Kontakt tritt, und 

- die Diketone mit den ProzeBriickstanden unter 
Bildung von Erdalkalimetall- bzw. Metallkomple- 
xen reagieren. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB sterisch an spruchs voile und/oder fluorhaltige 
Diketone verwendet werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
net, daB Hexafluoroacetylaceton und/oder Tetramethyl- 
heptandion als Diketone verwendet werden. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzeichnet, daB das Atzmedium bei 
gegeniiber Standardnormalbedingungen stark vermin- 
dertem Druck und erhohter Temperatur mit den Pro- 
zeBriickstanden in Kontakt tritt und dabei fliichtige Er- 
dalkalimetall- bzw. Metallkomplexe dabei gebildet 
werden. 

5. Verfahren nach ein Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der stark verminderte Druck und die er- 
hohte Temperatur wahrend der gesamten Reinigung im 
wesentlichen konstant gehalten werden. 

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der stark verminderte Druck unterhalb 
200 Pa liegt. 

7. Verfahren nach einem der AnsprUche 4 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB die erhohte Temperatur 
zwischen 200°C und 300°C liegt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeich- 
net, daB die erhohte Temperatur zwischen 230 und 
250°C liegt. 

9. Verfahren nach einem der AnsprUche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB mindestens ein Reinigung s- 
zyklus vorgesehen ist, bei dem 

- das Atzmedium bei einem ersten Druck und ei- 
ner ersten Temperatur mit den ProzeBriickstanden 
in Kontakt tritt; 

- das Atzmedium nachfolgend eine vorgegebene 
Zeit auf die ProzeBriickstande einwirkt und dabei 
die freien Diketone mit den ProzeBriickstanden 
die Erdalkalimetall- bzw. Metallkomplexe bilden, 
wobei diese bei der ersten Temperatur und dem er- 
sten Druck im wesentlichen noch auf der Oberfla- 
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che verbleiben; und 

- anschlieBend die Erdalkalimetall- bzw. Metall- 
komplexe bei gegeniiber Standardnormalbedin- 
gungen erhohter Temperatur und stark verminder- 
tem Druck von den Oberflachen entfemt werden. 5 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeich- 
net, dal3 der erste Druck und die erste Temperatur etwa 
den Standardnormalbedingungen entsprechen. 

11. Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der stark verminderte Druck unter- io 
halb 200 Pa liegt. 

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 11, da- 
durch gekennzeichnet, daB die erhohte Temperatur 
zwischen 200°C und 300°C Liegt. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekenn- 15 
zeichnet, daB die erhohte Temperatur zwischen 230 
und 250°C liegt. 

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 13, da- 
durch gekennzeichnet, daB mindestens zwei Reini- 
gungszyklen hintereinander durchlaufen werden. 20 

15. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die Konzentra- 
tion der Diketone in dem Atzmedium so bemessen ist, 
daB eine Oligomerisation der fluchtigen Erdalkalime- 
tall- und Metallkomplexe verhindert wird, 25 

16. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Atzmedium 
Ammoniak oder Amine zur Verhinderung der Oligo- 
merisation der fluchtigen Erdalkalimetall- und Metall- 
komplexe enthalt. 30 

17. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Atzmedium 
Polyether-Zusatze oder Polyamin-Zusatze zum Stabili- 
sieren der gebildeten fluchtigen Erdalkalimetall- und 
Metallkomplexe, insbesondere Tetraglyme, enthalt. 35 

18. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die fluchtigen 
Erdalkalimetall- und Metallkomplexe in einer Kiihl- 
falle gebunden werden. 

19. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 40 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die wahrend der 
Reinigung keine Komplexverbindung eingegangenen 
Diketone in einer methanolischen Lauge neutralisiert 
werden. 

20. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 45 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die fluchtigen 
Erdalkalimetall- und Metallkomplexe zur Riickgewin- 
nung von Ausgangsprodukten fur die Oxidkeramikab- 
scheidung verwendet werden. 

21. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 50 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, daB das Atzmedium 
ein Trockenatzmedium ist. 



Hierzu 1 Seite(n) Zeichnungen 

55 



60 



65 



04/21/2003, EAST Version: 1.03.0002 



Nummer; 
Int. CI. 7 : 

Offenlegungstag: 



DE 198 33 448 A1 
C 23 F 4/00 

3. Februar 2000 



Einstellen der erhohten Temperatur unci des 
stark erniedrigten Drucks im CVD-Reaktor 



i 



-A 



Kontinuierliche Zufuhr des Trockenatzmediums 
(Bildung der fliichtigen Komplexe) 
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Kontinuieriiches Entfernen der fluchtigen Komplexe ~ 3> 



FIG. 1 



Einstellen der ersten Temperatur und des 
ersten Drucks im CVD-Reaktor 



Zufuhr des Trockenatzmediums 
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Einstellen der erhohten Temperatur und des 
stark erniedrigten Drucks im CVD-Reaktor 
(Komplexe werden fluchtig) 
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Kontinuieriiches Entfernen der Komplexe 
(Absaugen der Komplexe) 



FIG. 2 
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